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^ v Beschrelbung 

[0001] Die Erfindung betrifft Dispersionen, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwendung bei der Her- 
stellung von Streichfarben zur Herstellung von Inkjet-Medien. 
5 [0002] Es ist bekannt aus pyrogen hergestellten Oxiden Dispersionen beispielsweise auf wassriger Basis herzustel- 
len. Aus diesen wassrigen Dispersionen lassen sich beispielsweise Streichfarben herstellen, die auf Papier Oder Folie 
aufgebracht werden. Die beschichteten Folien konnen dann mit einem Inkjet-Drucker bedruckt werden. Dabei ist es 
ein Ziel moglichst hochgefullte Dispersionen (hoher Feststoffgehalt) bei niedriger Viskositat zu erhalten. 



10 Gegenstand der Erfindung sind: 

[0003] Dispersionen, welche dadurch gekennzeichnet sind, dass sie aus einer flussigen Phase, vorzugsweise Was- 
ser und einer festen Phase bestehen, wobei die feste Phase aus einem mittels Aerosol dotierten pyrogenen Oxid 
besteht, dessen BET-Oberflache zwischen 5 und 600 m 2 /g liegt, die Basiskomponente des pyrogenen Oxids eine nach 

15 der Art der Flammenhydrolyse Oder Flammenoxidation hergestellte Kieselsaure ist, die mit einer oder mehreren Do- 
tierungskomponenten - vorzugsweise einem Aluminiumoxid nach der Art der Aerosolaufbringung dotiert worden ist, 
wobei die Dotierungsmenge zwischen 1 und 200 000 ppm liegt und die Aufbringung der Dotierungskomponente(n) 
uber ein Salz Oder eine Salzmischung der Dotierkomponente(n) erfolgt, und die feste Phase in der Dispersion ein 
Gewichtsanteil zwischen 0,001 und 80 Gewichtsprozent hat. 

20 [0004] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemassen Dispersio- 
nen, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass in eine Flussigkeit, vorzugsweise Wasser, ein mittels Aerosol dotiertes 
pyrogenes Oxid in einem Gewichtsverhaltnis zwischen 0,001 und 80 Gewichtsprozent eingebracht wird, und diese 
Dispersion dann einem Vermahlungsschritt unterzogen wird, wobei die Vermahlung selbst mittels einer Kugel- oder 
Perlmuhle oder einer Hochdruckmuhle oder einer anderen bekannten Muhle, vorzugsweise mittels eines Dispergier- 

25 systems nach dem Rotor-Stator-Prinzip (Ultra-Turrax) erfolgen kann. 

[0005] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgemassen Dispersionen zur Her- 
stellung von Streichfarben insbesondere fur Inkjet-Papiere oder Inkjet-Folien oder sonstigen Inkjet-Materialien, als 
keramischer Grundstoff, in der Elektroindustrie, als Poliermittel (CMP-Anwendungen), in der Kosmetikindustrie, in der 
Silikon- und Kautschukindustrie, zur Einstellung der Rheologie von flussigen Systemen, als Ausgangsstoff zur Her- 

30 stellung von Glas oder Glasbeschichtungen oder Schmelztiegeln, in der Dentalindustrie, in der pharmazeutischen 
Industrie, bei PET-Film-Anwendungen, als Ausgangsstoff zur Herstellung von Filterkeramiken oder Filtern, als Rost- 
schutzmittel, in Tinten und Batterieseparatoren. 

[0006] DerVorteil der Verwendung der erf indungsgemaBen, hochgefultten und niedrigviskosen Dispersionen bei der 
Papierherstellung (das heiBt bei der Herstellung von Streichfarben zur Beschichtung von Papieren und anderen Me- 
35 dien) liegt darin begrundet, dass bei dem Trocknungsschritt nach dem Aufbringen der Dispersion (Streichfarbe) ent- 
sprechend weniger Wasser verdampft werden muss. Hierdurch ergibt sich eine deutliche Energieeinsparung. 



Beispiele 

40 [0007] Aus der EP 850 876 sind pyrogene Oxide bekannt, die auf der Basis Siliziumdioxid mit einer oder mehreren 
Komponenten dotiert worden sind, wobei die Dotierung durch die Zugabe eines Aerosols in der Flamme erfolgt. Ent- 
sprechend dem dort beschriebenen Verfahren wird eine pyrogene mit Aluminiumoxid dotierte Kieselsaure hergestelft. 
Aus dieser dotierten pyrogenen Kieselsaure wird eine hochgefullte wassrige Dispersion hergestellt, die eine niedrige- 
Viskositat aufweist. Aus dieser wassrigen Dispersion werden durch Hinzufugen weiterer Komponenten Streichfarben 

45 hergestellt, die auf eine Folie aufgebracht und mit einem Tlntenstrahldrucker bedruckt werden. Die so hergestellten 
Folien weisen eine exzellente Druckqualitat auf. 



Beispiel 1: Herstellung eines mittels Aerosol dotierten pyrogenen Siliziumoxides. 

so [0008] In einer Brenneranordnung, wie sie in der EP 0 850 876 beschrieben ist, wird gemaB dem dortigen Beispiel 
2 ein dotiertes pyrogen hergestelltes Siliziumdioxid hergestellt. 

[0009] Es werden 85 kg/h SiCI 4 verdampft und mit 51 Nm 3 /h Wasserstoff und mit 70 Nm 3 /h eines Stickstoff-Sauer- 
stoffgemisches (mit 35 Vol.% 0 2 , Rest N 2 ) gemischt und in das Zentralrohr des Brenners eingespeist. Das Gasgemisch 
stromt aus einer Diise und brennt in eine wassergekuhlte Brennkammer. 
55 [0010] Aus der Mantelduse, die die Zentralduse umgibt, stromen zur Vermeidung von Anbackungen 4 Nm 3 /h (Man- 
tel-)Wasserstoff. In den Brennerraum werden zusatzlich 70 Nm 3 /h Sekundarluft zugegeben. 

[0011] Aus einem im Zentralrohr befindlichen Axialrohr stromt ein Aerosol in das Zentralrohr. Das Aerosol ist ein 
Aluminiumchloridaerosol, das durch Zerstaubung mittels einer Zweistoffduse aus einer 1 5-prozentigen wassrigen 
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AICI 3 -L6sungerzeugt wird. Es wirdein Aerosolstromvon 1 kg/h (wassrige Salzlosung) erzeugt, wobei ein Traggasstrom 
von 16 Nm 3 /h Luft das Aerosol durch eine Heizstrecke befordert und wo es dabei erwarmt wird. Das Luft-Aerosolgas- 
gemisch tritt dann mit ca. 180 °C aus dem Axialrohr in das Zentralrohr ein. 

[001 2] Das Aerosol wird gemeinsam mit dem Luft/SiCI 4 -Gemisch verbrannt. Die Reaktionsgase und die entstandene 
mit Aluminiumoxid dotierte pyrogen hergestellte Kieselsaure werden in bekannter Weise durch Anlegen eines Unter- 
drucks durch ein Kuhlsystem gesaugt und dabei abgekuhlt. In einem Filter Oder Zyklon wird der Feststoff (das dotierte 
pyrogene Oxid) vom Gasstrom abgetrennt. 

[0013] Die dotierte pyrogen hergestellte Kieselsaure fallt als weiBes feinteiliges Pulver an. Durch Behandeln mit 
wasserdampfhaltiger Luft bei erhohterTemperatur werden anhaftende Salzsaurereste entfernt. 
[0014] Das erhaltene mittels Aerosol dotierte pyrogene Siliziumdioxid weist die folgenden physikalisch-chemischen 
Kenndaten auf: 



20 



BET 


j 60 m 2 /g 


pH (4%-wa3r. Dis.) 


! 3,9 


Stampfdichte 


| 142 g/l 


Chloridgehalt 


| 1 80 ppm 


Al 2 0 3 -Gehalt 


| 0,19Gew.-% 


DBP-Absorption 


| 73g/100g 


(DBP: Dibutylphtalat) 



25 



[0015] Mit dem dotierten pyrogenen Oxid wird eine wassrige Dispersion hergestellt. Die kommerziell erhaltiichen 
Aerosile (pyrogen hergestellte Kieselsaure) der Degussa-HCils-AG /Frankfurt OX 50 und Aerosil 90 werden als Ver- 
gleichsbeispiete herangezogen. 

[0016] Tabelle 1 gibt die Kenndaten der Oxide wieder: 



Tabelle 1: 



Physikalisch chemische Kenndaten des dotierten pyrogenen Oxids gemaB Beispiel 1 und Vergleichsbeispiele 




Dotiertes pyrogenes Oxid gem Bsp. 1 


OX 50 


Aerosil 90 


BET m 2 /g 


60 


50 


90 


pH (4%-wassrige Disp.) 


3,9 


3,8 -4,8 


3,7 -4,7 


Stampfdichte g/I 


142 


130 


80 


Chloridgehalt ppm 


180 


<250 


<250 


Al 2 0 3 -Gehalt Gew.-% 


0,19 


<0,08 


0,05 


Si0 2 -Gehalt Gew.-% 


99,8 


>99,8 


>99,8 



30 



35 



40 



45 



50 
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[0017] Mit diesen drei unterschiedlichen pyrogenen Oxiden wird eine wassrige Dispersion hergestellt. 
[0018] Dies geschieht unter Verwendung eines Rotor-Stator-Systems (Ultra-Turrax) bei einer Dispersionszeit von 
30 Minuten in einem doppelwandigen GefaG (mit Wasserkuhlung). Es wird versucht eine (bezogen auf den Feststoff) 
40-prozentige Dispersion (w = 0,40) herzustellen. Grundsatzlich kann die Hersteliung dieser Dispersion aber auch 
durch andere Dispergieraggregate wie zum Beispiel Kugel- Oder Perlmuhlen Oder unterschiedliche Arten von Strahl- 
oder Hochdruckmuhlen (gegeneinander gerichtete Flussigkeitsstrahlen) erfolgen. 

[0019] Dabei zeigt sich, dass es mit diesem System nicht mogtich ist, mit dem Aerosil 90 eine 40-prozentige Disper- 
sion zu erzeugen, da das System zu hochviskos wird. 

[0020] Die Viskositat der so hergestellten Dispersionen (dotiertes Oxid und Aerosil OX 50) wird nach 2 h mit einem 
Brookfield-Viskosimeter gemessen. 

Tabelle: 2 



Viskositat der 40-prozentigen wassrigen Dispersion 




Dotiertes pyrogenes Oxid gem Beispiel 1 


OX 50 


Aerosil 90: Mit Ultra-Turrax keine Hersteliung 
einer 40-prozentigen Dispersion moglich 


5UPM 


2420 


2320 


> 10.000 
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Tabelle: 2 (fortgesetzt) 



Viskositat der 40-prozentigen wassrigen Dispersion 




Dotiertes pyrogenes Oxid gem Beispiel 1 


OX 50 


Aerosil 90: Mit Ultra-Turrax keine Herstellung 
einer 40-prozentigen Dispersion moglich 


10UPM 


1520 


1320 




20 UPM 


970 


745 




50UPM 


554 


372 




100 UPM 


370 


256 




UPM = Umdrehungen pro Minute des Brookfield-V 


skosi meters 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



[0021] Aus diesen 40-prozentigen wassrigen Dispersionen werden Inkjet-Streichfarben hergestellt. 
Rezeptur zur Herstellung einer Inkjet-Streichfarbe: 
[0022] Es werden 2 Dispersionen A und B hergestellt. 

[0023] Dispersion A ist eine 40-prozentige (w = 0,40) wassrige Dispersion, die das pyrogene Oxid (beziehungsweise 
das dotierte pyrogene Oxid) enthalt. Diese wird durch 30 minutiges Dispergieren des pyrogenen Oxids oder des do- 
tierten Oxids mit einem Ultra-Turrax-System in einem wassergekiihlten Doppelmantelsystem hergestellt. 
[0024] Dispersion B ist eine (bezogen auf PVA) 1 0-prozentige wassrige Dispersion von Polyvinylalkohol (Feststoff, 
Abkurzung PVA) Mowiol 26-88 der Fa. Clariant. 

[0025] Die beiden Dispersionen A und B werden innerhalb von 10 Minuten unter Ruhren bei 500 UPM mit einer 
Dissolver-Scheibe zu einer Dispersion C zusammengefugt. 

[0026] Die Dispersionen A und B werden so gemischt, dass sich in der spateren Dispersion C ein Massenverhaltnis 
von 100:20 von Aerosil (beziehungsweise dotiertes pyrogenes Oxid) zu PVA ergibt. Im Falle einer 40-prozentigen 
Dispersion A wird diese mit der Dispersion B im Gewichtsverhaltnis 1 ,25:1 gemischt urn das Massenverhaltnis (1 00: 
20 der Feststoffe) zu erzielen. Weiterhin wird (falls erforderlich) so viel Wasser zugefugt, dass sich eine - bezogen auf 
die Summe der Feststoffe (pyrogenes Oxid + PVA) - 24-prozentige Dispersion C ergibt. 

[0027] Die Viskositat dieser Dispersion C, der Ink-Jet Streichfarbe, wird nach 24 h mittels eines Brookfield-Viskosi- 
meters gemessen. 

Tabelle 3: 



Viskositat der Streichfarbe gemessen nach 24 h: 




Dotiertes Oxid gem. Beispiel 1 


OX 50 


Aerosil 90 


Feststoffgehalt der Streichfarbe (pyrogenes Oxid 
+ PVA) Gew.-% 


24 


24 


22,5 


Viskositat [mPas] bei 100 UPM 


3244 


685 


3352 


(Anmerkung: Im Falle der Herstellung der Streichfarbe von Aerosil 90 wird von einer 30-prozentigen wassrigen 
Dispersion ausgegangen.) 



[0028] Diese Streichfarben werden mit Hilfe eines profilierten Rakelstabes auf eine unbehandelte Polyesterfolie (Dik- 
ke 100 Mikrometern) aufgetragen. Die Nassfilmdicke der Streichfarbe betragt 120 Mikrometer. Die Beschichtung wird 
bei 105 °C fur 8 Minuten getrocknet. 

[0029] Die Folie mit der aufgebrachten Beschichtung wird auf einem Epson Stylus Colour 800 mit hochster Auflosung 
bedruckt. 

Tabelle 4: 



Bewertung des Druckergebnisses: 


Bewertete 
Eigenschaft 


Dotiertes pyrogenes Oxid gem. 
Beispiel 1 


OX 50 


Aerosil 90 


Bewertung 


Note 


Bewertung 


Note 


Bewertung 


Note 


Farbintensitat 


gut 


2 


ausreichend 


4 


befriedigend 


3 



4 
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Tabelle 4: (fortgesetzt) 



Bewertung des Druckergebnisses: 


Bewertete 
Eigenschaft 


Dotiertes pyrogenes Oxid gem. 
Beispiel 1 


OX 50 


Aerosil 90 


Bewertung 


Note 


Bewertung 


Note 


Bewertung 


Note 


Auflosung 


sehr gut 


1 


befriedigend 


3 


gut 


2 


Farbverlauf 
(Bleeding) 


Kein Bleeding 


1 


Bleeding deutlich 
ausgepragt 


4 


geringes Bleeding 


2,5 


Trocknungszeit 


sehr kurz 


1 


kurz 


2,5 


sehr kurz 


1 


Haftung auf Folie 


gut 


2 


gut 


2 


mangelhaft 


5 


Durchschnitt 


sehr gut bis gut 


1,4 


befriedigend 


3,1 


befriedigend 


2,7 


Beste Note 1 , schlechteste Note 6: 



[0030] In der Summe aller Eigenschaften der Beschichtungen, insbesondere hinsichtlich der Druckqualitat, zeigt die 
aus dem dotierten Oxid hergestellte wassrige Dispersion beziehungsweise die daraus hergestellte Streichfarbe bezie- 
20 hungsweise die daraus wieder erzeugte Beschichtung die mit Abstand besten Ergebnisse bei der Bedruckung mit 
einem Inkjet-Drucker bei sehr geringer Trockenzeit. 

[0031] Die Viskositat der wassrigen Dispersion des dotierten Oxides ist deutlich geringer als die einer nach dem 
gleichen Verfahren hergestellten Dispersion von Aerosil 90, bei der sich beispielsweise mit diesem Dispergierverfahren 
keine 40-prozentige wassrige Dispersion herstellen laftt. 
25 [0032] Mit dem Aerosil OX 50, das eine mit dem dotierten Oxid vergleichbare BET-Oberflache hat, laGt sich zwar 
eine wassrige Dispersion herstellen, die ahnliche Viskositaten wie diejenige des dotierten Oxides aufweist, allerdings 
ist die Druckqualitat der daraus hergestellten Schicht (uber die daraus zuvor hergestellte Streichfarbe) von nicht ak- 
zeptabler Qualitat. 

[0033] Mit der erfindungsgemaBen Dispersion ist es moglich auch einen hohen Feststoffgehalt der Streichfarbe zu 
30 erhalten, was bedeutet, dass man beim Trocknen der Beschichtung deutlich weniger Energie aufwenden muss. 

[0034] Vergleicht man die Ergebnisse der Streichfarben gemaB der Tabelle 4, so stellt man eindeutig test, dass das 
dotierte Oxid uber die daraus hergestellte Dispersion die mit Abstand besten Druckergebnisse liefert. Auch die Haftung 
der Streichfarbe, die aus der erfindungsgemaBen wassrigen Dispersion hergestellt wurde, ist auf Folie sehr gut. 
[0035] Dispersionen mit dem Aerosil OX 50 haben zwar auch eine relativ geringe Viskositat, aber die Druckqualitat 
35 daraus hergestellter Streichfarben, beziehungsweise Beschichtungen ist nicht akzeptabel. 



PatentansprOche 

40 1. Dispersionen, dadurch gekennzeichnet, dass sie aus einer flussigen Phase, vorzugsweise Wasser und einer 
festen Phase bestehen, wobei diefeste Phase aus einem mittels Aerosol dotierten pyrogenen Oxid besteht, dessen 
BET-Oberflache zwischen 5 und 600 m 2 /g liegt, die Basiskomponente des pyrogenen Oxids eine nach der Art der 
Flammenhydrolyse oder Flammenoxidation hergestellte Kieselsaure ist, die mit einer Oder mehreren Dotierungs- 
komponenten - vorzugsweise einem Aluminiumoxid nach der Art der Aerosolaufbringung dotiert worden ist, wobei 

45 die Dotierungsmenge zwischen 1 und 200 000 ppm liegt und die Aufbringung der Dotierungskomponente(n) uber 

ein Salz oder eine Salzmischung der Dotierkomponente(n) erfolgt, und die feste Phase in der Dispersion ein Ge- 
wichtsanteil zwischen 0,001 und 80 Gewichtsprozent hat. 

2. Verfahren zur Herstellung der Dispersionen nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass in eine Flussigkeit, 
50 vorzugsweise Wasser ein mittels Aerosol dotiertes pyrogenes Oxid in einem Gewichtsverhaltnis zwischen 0,001 

und 80 Gewichtsprozent eingebracht wird, und diese Dispersion dann einem Vermahlungsschritt unterzogen wird, 
wobei die Vermahlung selbst mittels einer Kugel- oder Perlmuhle oder einer Hochdruckmuhle oder einer anderen 
bekannten Muhie, vorzugsweise mittels eines Dispergiersystems nach dem Rotor-Stator-Prinzip (Ultra-Turrax) 
erfolgen kann. 

55 

3. Verwendung der Dispersionen nach Anspruch 1 zur Herstellung von Streichfarben insbesondere fur Inkjet- Pap ie re 
oder Inkjet-Foiien oder sonstigen Inkjet-Materialien, als keramischer Grundstoff, in der Elektronikindustrie, als 
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Poliermittel (CMP-Anwendungen), in der Kosmetikindustrie, in der Silikon- und Kautschukindustrie, zur Einstellung 
der Rheologie, zur Herstellung von Glas Oder Glasbeschichtungen Oder Schmelztiegeln, in der Dentafindustrie, in 
der pharmazeutischen Industrie, bei PET-Film-Anwendungen, als Ausgangsstoff zur Herstellung von Filterkera- 
miken oder Filtern, als Rostschutzmittel, in Tinten und Batterieseparatoren. 
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